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摘 要 研究 了 纯 镁 在 350C 往 复 挤 压 2, 4,8 道 次 , 以 及 在 250C, 350C, 450C 往 复 挤 压 2 道 次 的 组 织 和 力学 性 能 的 变化 规 
律 。 结 果 表 明 , 纯 镁 经 350C 往 复 挤 压 后 , 组织 显著 细 化 , 挤 压 道 次 从 2 增加 到 8 时, 晶 粒 尺寸 无 明显 变化 , 而 屈服 强度 下 
降 , 延伸 率 提 高 。 通 过 电子 背 散射 衍射 技术 (EBSD) 发 现 纯 镁 在 350C 往 复 挤 压 2, 4, 8 道 次 后 , 形成 {0001} 基 面 与 挤 压 方 
向 分 昂 eina 30°, 40? 夹 角 的 织 构 , 且 织 构 强 度 增加 , 基 面 滑 移 系 的 Schmid 因 子 上 升 。 纯 镁 在 250C, 350C, 4500 C (EE 
挤 压 2 道 次 后 , 随 着 挤 压 温度 下 降 , 唱 粒 尺寸 减 小 , 屈服 强度 上 升 , 屈服 强度 和 晶 粒 尺寸 之 间 的 关系 可 表述 为 
9,7544 338.6d : 
关键 词 金属 材料 , 纯 镁 , 往复 挤 压 , 微观 组 织 , 力学 性 能 , 织 构 , 晶 粒 尺寸 
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ABSTRACT Microstructure and tensile property of pure magnesium processed by cyclic extrusion-com- 
pression (CEC) at 350°C for 2, 4 and 8 passes respectively, as well as for 2 passes at 250°C, 350'C and 
450°C respectively are investigated. Results showed that the microstructure of pure magnesium is signifi- 
cantly refined and recrystallized after CEC for 2 passes at 350°C. With the increase of passes, the grain 
sizes of CECed pure magnesium showed no obvious differences. It was found by means of electron back- 
scatter diffraction (EBSD) analysis that a texture with the basal plane of grains inclining 20? -40? to the ex- 
trusion direction developed during the CEC processing. With the increase of CEC passes, the maximum 
intensity of the texture and Schmid factor of basal slip system increased. Compare to that for 2 passes, 
the yield stress of pure magnesium after CEC for 8 passes at 350'C decreases from 60 MPa to 41 MPa, 
and the elongation increases from 8% to 16.796. The yield stress and grain size of the pure Mg pro- 
cessed by CEC for 2 passes at 250'C, 350 C and 450°C follows the Hall-Petch relationship, which can be 


zi 
described as o - 5.4 - 338.64 °. 


KEY WORDS metallic materials, pure magnesium, cyclic extrusion compression, microstructure, me- 
chanical property, texture, grain size 
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镁 合金 是 工程 应 用 中 最 轻 的 结构 材料 , 具有 比 
强度 高 、 易 切削 加 工 、 资 源 丰 富 、 适 合 环保 和 节能 要 
求 等 优点 , 在 汽车 .军工 和 电子 通讯 等 行业 的 应 用 日 
益 广 泛 。 但 是 强度 低 、 塑 性 变形 能 力 差 等 缺点 极 大 
地 限制 了 镁 合金 的 工程 应 用 。 因 此 , 提高 镁 合金 的 力 
学 性 能 成 为 研究 热点 。 密 排 六 方 结构 的 镁 由 于 室温 
下 可 动 滑 移 系 少 , 晶 粒 尺寸 对 镁 的 强度 影响 显著 中。 
近年 来 发 展 起 来 的 往复 挤 压 技术 (CEC), 因 其 强烈 
的 组 织 细 化 能 力 而 得 到 广泛 关注 外。 目前 , 该 工艺 
在 提高 AZ31, ZK60, GW102K 5 B6 4 I EEN 
面 取得 了 重要 的 研究 进展 9。 

一 般 认 为 , 晶 粒 细 化 是 往复 挤 压 镁 合金 力学 性 
能 提高 的 主要 原因 , 同时 也 受到 织 构 、 第 二 相 、 唱 界 
类 型 和 合金 元 素 等 多 种 因素 的 影响 。 目 前 对 于 镁 
合金 强化 方面 的 研究 有 一 些 新 的 进展 , Zhou 等 "在 
经 反复 匆 压 后 的 Mg-Gd-Y-Zr 发 现 了 新 的 亚 稳 沉 尝 
TH B, , Jian 55" X} Mg-Gd-Y-Ag-Zr 3E £7 38 4L I] Az 
3 Y 82K ARES E ARE d RI. (Heo EET LGZTTR 
的 研究 大 多 基于 多 元 合金 , 由 于 影响 力学 性 能 的 因 
素 众 多 , 相互 作用 复杂 , 使 得 揭示 往复 挤 压 工艺 的 强 
万 化 机 制 变 得 尤为 困难 。 近 年 来 , 纯 镁 在 等 通道 挤 
压 和 高 压 扭转 等 大 塑性 变形 后 的 组 织 和 织 构 演变 等 
方面 的 研究 取得 了 很 大 进展 ,但 是 纯 镁 在 往复 挤 
压 变 形 后 的 组 织 演变 方面 的 报道 较 少 。 本 工作 采用 
纯 镁 简化 研究 体系 , 排除 第 二 相 、 合 金 元 素 等 因素 的 
干扰 , 考察 往复 挤 压 变形 对 纯 镁 微观 组 织 和 力学 性 
能 的 影响 规律 , 探讨 晶 粒 细 化 和 织 构 演变 对 材料 强 
度 和 塑性 的 影响 机 理 , 以 期 构建 往复 挤 压 镁 合金 包 
强 韦 化 模型 。 


] 实验 方法 


采用 的 工业 纯 镁 在 往复 挤 压 前 机 加 工 成 
429.5 mmx42 mm 的 试 样 。 往 复 挤 压 实验 在 315t 双 
氏 液 压 机 上 进行 , 压 下 速率 为 6 mms, 试 样 往 复 挤 
压 后 立即 水 湾 。 往 复 挤 压 模 具 如 图 1 所 示 : 首先 将 
实验 材料 放 入 上 型 腔 中 , 在 上 冲 头 (Ram A) 的 作用 
下 , 材料 由 上 型 腔 经 过 直径 较 小 的 中 间 型 腔 进入 下 
型 腔 。 其 次 , 进入 下 型 腔 的 材料 在 下 冲 头 (Ram B) 的 
EHA F SUI, 恢复 其 原来 形状 , 该 过 程 类 似 于 铂 粗 变 
形 。 最 后 , PEARY E, 将 材料 压 入 上 型 腔 , 完 
成 第 一 个 往复 挤 压 过 程 。 然 后 上 顶 杆 撤回 下 顶 杆 反 
向 挤 压 , 进行 第 二 个 循环 。 当 达到 设 定 变形 量 时 移 
去 一 方 顶 杆 将 材料 挤 出 59。 往 复 挤 压 前 将 模具 和 试 
样 在 挤 压 温度 下 保温 1.5 h, 模具 采用 石墨 机 油 润 
滑 。 本 次 实验 采用 的 往复 挤 压 温度 为 250'C 、 
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350'C .450'C, 其 中 , 250'C 4I 450C 的 挤 压 道 次 为 2， 
350C 的 挤 压 道 次 为 2.4、8, 累计 变形 量 可 用 以 下 公 
SAT] E 


zd pda 
SA edm (1) 


式 中 了 为 变形 循环 次 数 ; DD 为 模 腔 直径 ; dg 为 紧缩 区 
直径 , 本 实验 中 D-30 mm, d-20 mm, 2 道 次 .4 道 次 
和 8 道 次 的 累积 变形 量 分 别 为 2.4, 5.7 和 12.2。 

织 构 测试 和 拉 伸 实验 的 试 样 均 取 自 往复 挤 压 后 
试 样 的 纵 截面 (图 2)。 铸 态 纯 镁 采用 Epson perfec- 
tion 4990 扫描 仪 进行 组 织 观 察 ; 往复 挤 压 试 样 经 4% 
的 硝酸 酒精 溶液 腐蚀 15-20 s 后 , 在 Axio Observer 
Al 人 金 相 显微镜 下 进行 组 织 观 察 , 并 通过 线性 截 距 法 
测 得 唱 粒 尺寸 。 织 构 测试 采用 SU-70 和 Quanta FEG 
250 扫描 电镜 上 EDAX-TSL EBSD 系统 进行 表征 。 
拉 伸 实验 在 Zwick Z100 试验 机 上 进行 , 拉 伸 速率 为 
1 mm/min, 片 状 拉 伸 试 样 标 距 为 10mmx2mmx1.5 mm. 


图 1 往复 挤 压 工艺 示意 图 
Fig.1 Schematic of CEC method; F, and Fs are the ap- 
plied stress 


Tension 


SEM, EBSD and OM 


图 2 取样 位 置 示意 图 


Fig.2 Schematic of sample position 
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2 结果 与 讨论 


2.1 显 微 组 织 
由 图 3 可 以 看 出 , 工业 纯 镁 铸 态 的 原始 组 织 粗 
K, 晶 粒 以 约 2 mmx5 mm 的 柱状 晶 为 主 。 经 过 往复 
挤 压 变形 后 , 唱 粒 得 到 显著 细 化 , 组 织 较为 均匀 , H. 
以 等 轴 晶 为 主 。 从 图 4a 可 以 看 到 , 纯 镁 经 350C 往 
复 挤 压 2 道 次 后 , 形成 了 完全 再 结晶 组 织 , 平均 唱 粒 
尺寸 约 为 50 um。 通 过 比较 图 4b, c RI, 随 着 CEC 
道 次 的 增加 , 晶 粒 进一步 细 化 效果 并 不 显著 , 组 织 无 
明显 变化 。 但 是 , 变形 温度 对 再 结晶 唱 粒 大 小 有 很 
影响 。 图 $ 是 纯 镁 经 230C 和 450C 往 复 挤 压 2 道 
次 的 显 微 组 织 。 可 以 看 出 , 2530C 往 复 挤 压 2 道 次 后 
唱 粒 较为 细小 , 晶 粒 尺寸 仅 为 15-25 um, 450€ £EE 
挤 压 2 道 次 后 , 晶 粒 粗大 , 平均 晶 粒 尺 寸 为 85 um, H. 
可 观察 到 明显 的 挛 晶 。 由 于 粗 晶 内 位 错 滑 移 程 大 ， 
晶 界 附 近 应 力 集中 严重 , 在 变形 过 程 中 更 易于 形成 
挛 晶 。 
2.2 织 构 演变 
利用 EBSD 分 析 软 件 给 出 了 纯 镁 经 350C 往 复 
挤 压 后 的 {0001}, (1010) 和 (101) 极 图 。 从 图 6 可 
见 , 材料 出 现 了 明显 的 择优 取向 。 但 是 , 与 纯 镁 常规 
挤 压 后 出 现 的 典型 基 面 织 构 不 同 器, 往复 挤 压 后 呈 
现 出 (0001) 基 面 与 挤 压 方 向 ED) 约 成 20"-40? 的 夹 
角 分 布 , 可 近似 标定 为 {1013} <3032> 织 构 。 随 着 
往复 挤 压 道 次 的 增加 , 织 构 的 最 大 极 密度 逐渐 增 大 ， 
并 且 织 构 对 应 晶 粒 的 {0001} 基 面 与 挤 压 方向 的 夹 角 
有 小 幅 上 升 的 趋势 。 从 图 6 可知 , 当 纯 镁 经 350° 往 
复 挤 压 2 道 次 时 , 织 构 对 应 晶 粒 的 {0001} 基 面 与 挤 
压 方向 约 成 25° 的 夹 角 , 最 大 极 密度 值 为 9.3。 往 复 
挤 压 4 道 次 后 , 织 构 对 应 晶 粒 的 {0001} 基 面 与 挤 压 


图 3 纯 镁 铸 态 组 织 


Fig.3 Microstructure of as-cast pure magnesium 


方向 约 成 30° 的 夹 角 , 最 大 极 密度 值 上 升 到 11.5。 往 
复 挤 压 到 8 道 次 后 , 织 构 对 应 晶 粒 的 {0001} 基 面 与 
挤 压 方 向 的 夹 角 进 一 步 增 大 , 约 为 40°, 最 大 极 密度 
值 达 到 13.4, 较 2 道 次 时 的 9.3 高 出 了 43%。 可 见 在 
往复 挤 压 过 程 中 , 随 着 变形 量 的 增 大 , 纯 镁 在 外 加 应 
力 的 作用 下 唱 粒 不 断 发 生 转 动 。 

为 了 研究 纯 镁 往复 挤 压 后 晶 界 的 变化 , 图 7 给 
出 了 纯 镁 经 350C 往 复 挤 压 2 道 次 和 8 道 次 后 晶 粒 
位 向 角 统 计 图 。 从 图 中 可 以 看 出 , 往复 挤 压 2 道 次 
和 8 道 次 的 位 向 角 分 布 差 异 较 小 。 平 均 位 向 角 都 在 
40° 左 右 。 这 说 明 随 着 挤 压 道 次 的 增加 , 对 于 位 向 角 
的 影响 较 小 。 
2.3 力学 性 能 

8 和 9 为 往复 挤 压 变形 前 、 后 纯 镁 室温 轴 向 拉 
伸 的 应 力 -应 变 曲 线 。 由 图 8 可 以 看 出 , 往复 挤 压 后 


(9) 


Joum 


图 4 纯 镁 在 350C 往 复 挤 压 后 的 显 微 组 织 
Fig.4 Microstructure of 350C CECed pure magnesium, 
(a) 2 passes, (b) 4 passes, (c) 8 passes 
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材料 的 强度 显著 提高 , 经 过 350C 往 复 挤 压 2 道 次 延伸 率 均 显 普 上 升 。250C 往 复 挤 压 2 道 次 后 , 屈服 
后 , 屈服 强度 由 铸 态 的 12 MPa 提高 到 60 MPa. fE — 强度 达到 75 MPa, 延伸 率 为 13%。 这 可 归结 为 较 低 
350C 下 往复 挤 压 , 随 着 挤 压 道 次 的 增加 , 强度 略 有 ”的 变形 温度 抑制 了 唱 粒 长 大 , 细 唱 强化 是 250C 往 
下 降 , 但 是 塑性 有 明显 提高 。 经 挤 压 8 道 次 后 , 屈服 。” 复 挤 压 后 出 现 较 高 强度 高 塑性 的 原因 。 

强度 降 为 41 MPa, 延伸 率 由 2 道 次 时 的 8% 提 高 到 了 ”2.4 晶 粒 尺寸 对 性 能 的 影响 

16.7%。 从 图 9 可 以 看 出 , 1E 250,350 、 450C 往 细 化 唱 粒 是 提高 镁 及 镁 合金 强度 和 塑性 的 重要 
复 挤 压 2 道 次 后 , 随 着 变形 温度 的 降低 , 屈服 强度 和 XEEUS UL 屈服 强度 和 唱 粒 平均 尺寸 dg 的 关系 可 用 


(2) 


5 纯 镁 往复 挤 压 2 道 次 显 微 组 织 
Fig.5 Microstructure of CECed 2 passes pure magnesium at 250 C (a) and 450°C (b) 
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图 6 纯 镁 经 350C 往 复 挤 压 后 的 {0001}， {1010} I {1011} 极 图 
Fig.6 (0001), (1010) and (1011) pole figures of pure Mg processed by CEC at 350'C for 2 passes (a) 4 


passes, (b) and 8 passes (c) 
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7 纯 镁 经 3530C 往 复 挤 压 后 唱 粒 位 相 角 统计 图 
Fig.7 Misorientation map of pure magnesium after CEC processing for 2 passes (a) and 8 passes (b) 
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180 于 织 构 等 其 他 因素 的 软化 作用 而 导致 届 服 强度 呈现 
下 降 趋势 。 从 拟 合 结果 来 看 , 450C 往 复 挤 压 2 道 次 
£ 后 的 屈服 强度 相 较 拟 合 结果 偏 低 , 可 能 的 原因 是 该 
三 
P HERE P BH ZUGE TE ft E mE 5b), 2 dà n] fé 
5 成 为 裂纹 源 , op o E Pn ENAR., 
2 2.5 织 构 对 力学 性 能 的 影响 
i 纯 镁 在 350C 进行 不 同道 次 的 往复 挤 压 后 , i 
粒 斥 寸 无 明显 变化 (图 及 而 屈服 强度 下 降 , 延伸 率 显 
US 著 提 高 (图 8W)。 图 11 是 3S0C 往 复 挤 压 纯 镁 的 屈服 
Tensile strain /% 强度 和 延伸 率 与 织 构 最 大 极 密度 之 间 的 关系 。 从 图 
图 8 纯 镁 350'C 往 复 挤 压 后 的 力学 性 能 中 可 以 看 到 , 屈服 强度 和 最 大 极 密度 之 间 呈 现 负 相 
Fig.8 Tensile stress-strain curves of pure Mg processed by 关 的 关系 ， 而 延伸 率 与 其 呈正 相关 的 关系 。 从 2.2 节 
cyclic extrusion compression at 350'C 分 析 可 知 ， 经 350°C 往复 挤 压 后 ， 纯 镁 呈现 {0001} 基 
面 与 挤 压 方向 偏转 20°-40° 的 织 构 分 布 , 往复 挤 压 2 
道 次 .4 道 次 和 8 道 次 后 , 织 构 对 应 晶 粒 的 {0001} 基 
£ HSA EJ E Se f AYI 259,309 00 409, 且 最 
a 大 极 密度 随 着 道 次 的 增加 而 提高 。 本 实验 中 拉 伸 实 
o > S iE p MZ, Jen 
5 验 的 力 加 载 方向 与 挤 压 方 向 平行 , 根据 晶体 学 知识 ， 
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图 9 纯 镁 在 不 同 温度 下 往复 挤 压 2 道 次 后 的 力学 性 能 $ al 
Fig.9 Tensile stress-strain curves of pure Mg processed by Mg-F 
cyclic extrusion compression for 2 passes at three mii a Yield stress 
different temperatures 10 F o iP fit 
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Hall-Petch 公式 吧 表 示 : d? 
zii 
0.=00+Kd (2) 图 10 纯 镁 往复 挤 压 后 屈服 强度 与 唱 粒 尺寸 的 关系 
式 中 ， Os 为 常数 ， 表征 单 晶 体 的 屈服 强度 ; K Hall- Fig.10 The relationship between yield stress and grain 
Te EO ee A ; nA ize of CECed M 
Petch 常数 。 对 于 密 排 六 方 结构 的 镁 及 镁 合金 而 言 iib n S 
其 K 值 大 , 晶 粒 尺寸 对 于 强度 的 影响 远 比 立方 结构 " " 
的 材料 大 得 多 中 。 但 是 , 在 对 AZ31 和 ZK60 的 往复 d ,0 
挤 压 ”J 以 及 AZ61 的 等 通道 挤 压 中 的 研究 中 出 现 了 = g 
届 服 强度 和 唱 粒 尺寸 呈现 反 Hall-Petch 关系 。 这 可 2 m Rie -" 8P ] 40 E: 
" E b —< Elongation to failure t 
能 和 变形 后 织 构 的 软化 作用 有 关 。 由 于 纯 镁 在 不 同 $7 Í » § 
温度 下 进行 往复 挤 压 对 于 织 构 的 影响 较 小 3, 为 了 * 3 8P 120 E 
避 开 织 构 对 于 强度 的 影响 , 本 工作 研究 了 纯 镁 在 不 "ENT 3 $ 
同 温度 250C, 350°C, 450C) 下 挤 压 2 道 次 后 届 服 强 ERE TEE EET MERC RE RET 
ERI 晶 粒 尺寸 的 关系 ， 如 图 10 所 示 。 从 图 中 HJ 以 看 Max. intensity 


Hi, 随 着 唱 粒 尺寸 的 减 小 , 屈服 强度 显著 上 升 , 屈服 
强度 o, 和 唱 粒 平均 尺寸 dg 之 间 的 关系 可 表述 为 


-l 
o =5.4+338.6d ”。 由 此 可 见 , Hall-Petch 公式 对 于 
往复 挤 压 工艺 仍然 适用 , 只 是 在 某 些 条 件 下 , 可 能 


11 350C 纯 镁 往复 挤 压 后 力学 性 能 和 织 构 的 最 大 极 
密度 的 关系 
Fig.11 The relationship between mechanical property and 
maximum intensity of texture on 350C CECed 


pure Mg 
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Fig.12 Schmid Factor of 350'C CECed pure Mg 


随 着 外 加 应 力 方 向 与 {0001} 基 面 的 夹 角 由 20° 逐 浙 
增加 到 40° 时 , (0001)(1120) 基 面 滑 移 系 的 Schmid 
因子 也 逐渐 增加 。 图 12 给 出 了 纯 镁 在 350C 往 复 挤 
压 不 同道 次 后 各 主要 滑 移 系 的 Schmid 因子 值 。 从 
图 中 可 知 , 随 着 往复 挤 压 道 次 的 增加 , 织 构 强 度 增 
加 ,，{0001}(1120) 基 面 滑 移 系 的 Schmid 因子 由 2 道 
次 时 的 0.3 增 加 到 8 道 次 时 的 0.41, 使 得 基 面 滑 移 开 
动 更 加 容易 。 由 于 室温 时 纯 镁 的 非 基 面 滑 移 很 难 发 
^E, 基 面 滑 移 是 主要 的 滑 移 变 形 方式 ”, 350C 往 复 
挤 压 后 织 构 对 于 基 面 滑 移 系 的 Schmid 因子 的 影响 
是 往复 挤 压 8 道 次 后 强度 下 降 , 塑性 显著 上 升 的 重 
要 原因 。 
细 唱 强化 和 织 构 软 化 是 影响 镁 及 镁 合金 力学 性 
能 的 两 个 重要 因素 , 在 往复 挤 压 的 过 程 中 , 硬化 和 软 
化 可 能 同时 存在 , 并 处 于 竞争 关系 。 当 织 构 的 软化 
作用 占 优势 时 , 材料 的 强度 会 出 现 略 微 下 降 , 塑性 提 
高 。 而 当 细 唱 的 强化 作用 占 优 势 时 , 强 塑性 都 会 出 
现 显著 提高 。 


3 结 论 


1. 纯 镁 经 过 350C 往 复 挤 压 2 道 次 后 , 平均 唱 粒 
尺寸 从 2 mmx5 mm 的 柱状 唱 细 化 到 约 50 pm 的 等 
ih dh, 屈服 强度 为 60 MPa。 挤 压 道 次 从 2 增加 到 8， 
组 织 进 一 步 细 化 不 明显 ， 但 是 屈服 强度 略微 下 降 , 延 
伸 率 增 大 , 挤 压 8 道 次 后 屈服 强度 降 为 41 MPa, 延伸 
率 从 2 道 次 的 8% 提 高 到 16.7%。 

2. 经 350C 和 往复 挤 压 后 , 纯 镁 呈现 (0001) 基 面 
与 挤 压 方向 偏转 20°-40° 的 织 构 分 布 , 往复 挤 压 2、4、 
8 道 次 后 , 织 构 对 应 晶 粒 的 (0001) 基 面 与 挤 压 方向 
WR ffi 4) 3 Ay 25? . 309. 405, 随 着 挤 压 道 次 增加 ， 
织 构 强度 上 升 , 基 面 滑 移 系 的 Schmid 因子 增加 , 滑 
移 更 易 进 行 。 织 构 的 变化 是 3$0C 往 复 挤 压 8 道 次 
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后 强度 下 降 , 塑性 提高 的 主要 原因 。 

3. 纯 镁 在 不 同 温度 250C, 350'C, 450C) 下 往 
复 挤 压 2 道 次 后 , 随 着 变形 温度 的 下 降 组 织 细 化 , 力 
学 性 能 提高 。450C 往 复 挤 压 2 道 次 后 平均 唱 粒 度 
尺寸 85 um, 届 服 强度 为 353 MPa, 而 250C 往 复 挤 压 
2 道 次 后 平均 唱 粒 度 尺 寸 降 为 1$ um, 屈服 强度 为 
75 MPa, 较 450C 时 提高 113% 。 纯 镁 经 过 250C 、 
350'C、450 往复 挤 压 2 道 次 后 的 届 服 强度 和 晶 粒 
尺寸 之 间 满 足 Hall- Petch 关系 ,可 表述 为 


zd 
0,25.44338.6d ^ 。 
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